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Article 1. — II est dHivrf d la Ste dite : EXXON RESEAfiCH AND 
ENGINEERING COMPANY, 

Plorham Park, New Jersey, (Etats-Unis d'Amerique) , 
repr. pax les Bureaux Vander Haeghea a Bruxelles, 

o un brevet d importation pour: Procede d ' enlevement selectif de I'uree 

cyclique d'une solution de traitexnent de gaz, 



qu'elle declare avoir fait l'objet d'un brevet depose 
aux Etats-Unis d'Amerique le 22 decembre 1978 et accorde 
le 25 decembre 1979 sous le u° 4. 180* 5^ 



Article 2. — Ce brevet lm est deVwi sans examen prtaiabU, d ses risque* et 
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de r exactitude de la description, et sans prejudice du droit des tiers. 
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deposee par la SOCiltd dltei 
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ayant pour ob j ©t : Proo£d6 d 1 enlevement selectl* de l'urSe 
cyclique d'une solution de trait eaent 
de gaz 



Qualification proposde: BREVET D 9 IMPORTATION 

bas6 sur le brevet am6ricain d£poa6 le 22 d^ceabre 1978 

sous le n* 972.5O0 et accord^ le 25 d^ceabre 1979 sous 

le n* 4*180.548 
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La pr^sente Invention concerns un proc£d6 de 
separation d*un produit de reaction du typo ur6e cycliqua 
dans un proc£d6 de traitement d'un gaz par une amine, qui 
met en oeuvre un systfeme de regeneration et d f absorption. 
Plus particuliferement, l f invention concerne la precipi- 
tation selective et la filtration d f un produii: de de- 
gradation du type ur6e cyclique qui se forme & titre de 
sous-produit au cours d'un proc£de de lavage d f un gaz. 

II est bien connu des sp^cialistes de la technique 
de traiter des gaz et des liquides comme des melanges 
contenant des gaz acides tels que CO^, H^S, SO^t SO^ p 
CS 2> HCN, COS et des derives oxyg^nds et sulfur6s 

.» • <! J — T — ~<_ /"» f* -r» Q Q/xllltlAttO /3 t OWl Wflfl 

U. UJOI U^CU UlU OD V)H ^1 • — — — " 

a fin d'enlever ces gaz acides. L f amine en'tre habitual— 
lement en contact avec les liquides et ies gaz acldes 
sous forme d'une solution aqueuse contenant; 1* amine, 
dans une tour d' absorption oil la solution aqueuse d 9 amine 
entre en contact k contre-courant avec le flulde acide. 

Les proc£d6s de lavage de fluides acldes connus 
des spScialistes de la technique peuvent g£n£ralement: 
se classer en -trois categories. 

On se reffere generalement & la premifere categorie 
sous le nom de procede a 1 •amine aqueuse conf ornament 
auquel des quantit^s relativement import antes de solution 
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d' amine sont utilises au cours do 1» absorption ♦ Ce 
type de proce*de* est fr^quecnxent mis en oeuvre pour la 
fabrication de H 2 en vue dc la production d' ammoniac 
ofc un enlevement pratlquement complet du gaz aclde, tel 
que le CO^ » se revele n6cessalre. II est £galement 
utilise dans les cas ou un gaz aclde 9 tel que le CO^, 
est engendr^ avec d 'autre* gaz acides ou lorsque les 
pressions partielles du C0 2 et d'autres gaz sont faibles. 

On se ref&re g6ieralement i la seconde cat£gorle 
sous le nom de precede" de lavage avec une base aqueuse 
ou proc£de* k la"potasse chaude". Dans ce type de pro- 
c6&6, on incorpore une faible proportion d'une amine 
k titre d'activateur sur la base aqueuse utilises d an s 
la solution de lavage. Ce type de proceed se met gen£- 
ralement en oeuvre lorsque I'on souhalte obtenlr un en- 
levement en masse d'un gaz aclde, tel que le 00 2 « Ce 
process s 'applique e*galement a des situations ou les 
pressions du C0 2 et du gaz d f alimentation sont dlevtfes. 
Au cours de tels proc£d6s 9 des r£sultats lxiteressants 
sont obtenus en utillsant des solutions aqueuses de 
carbonate de potassium comma activateurs d' amine. 

On se revere generalement & la troisieme categorie 
de proc£de* sous 1 'appellation de procede* k solvent 
non aqueux. Lora de la mise en oeuvre de ce precede* , 
l'eau est un const ituant mineur de la solution de 
lavage et 1 9 amine est dlssoute dans la phase liquids 
contenant le solvent. Au cours de ce proc£d£, dusqu'& 



50 9* d» amine sont dlssous dans La phase llgulde. Ce 
type de proc$d$ s 'utilise pour des applications spe- 
ciallseea ou la pression partielle du C0 2 est extreme- 
ment elevee et/ou de nombreux gaz acides sont presents, 
par example COS, CH3SH et CSg. 

La presente Invention concerne £galement un procede 
pour la separation selective d'un produit de degradation 
du type uree cyclique qui peut se former a titre de 
sous-produit lors de la mise en oeuvre de la seconde 
categorie de procede de lavage de gaz acldes decrit plus 
haut, a savoir, le procSde de lavage ayec base aqueuse 
ou proc€de a la "potass© chaude", conformement auquel on 
utilise une amine empSchee . 

Da^ nombreux process Industriels d» elimination de 
gaz acides, tela que le C0 2 , font appel a des solutions 
de lavage a base d'alcalis aqueuses regenerables, comme 
une amine et du carbonate de potassium, que l'on fait 
continuellement circular entre une zone d* absorption 
ou des gaz acides sont absorbes et une zone de regene- 
ration ou itesont desorbes, habituellement par juration 
a la vapeur d'eau. Le cout en capital de ce procede 
de lavage de gaz acides est generalement regie" par le 
calibre des tours d» absorption et de regeneration, le 
calibre des reboullleurs pour la formation de la vapeur 
d'eau depuration et le calibre des condenseurs qui 



condexisent la vapeur d'eau depuration £puis£e, de 
fagon que le condensat puisse fitre recycle dans le 
systfeme afln de conserver un Squilibre d f eau appropri^* 
Le cotlt de fonctionnement de telles installations de 
lavage est g6n£ralement li£ h la quantity de chaleur 
n€cessaire pour l 1 enlevement d»une quantity donn^e de 
gaz acides, c*est-&-dire l'efficience thermiqae, qui 
s'exprime parfois sous forme de litres de gaz acides 
enlev^s par kilo de vapeur d f eau consommSe* Des moyens 
pour r^duire les coats de fonctionnement de cesproceaes 
industriels se sont focalis^s sur l'einploi de syst&mes 
d f absorption ou de combinaisons d'absorbants chimlques 
qui f onctionnent de mani&re plus efficiente et plus 
efflcace dans des proc^dds de lavage de gaz acides uti- 
llsant un dquipement existant* 

Dans les brevets des Etats-Unis d'Am^rique N° 

- - _ • * <m _ JL. $. r\c*\ 4 1 ~ ~4- MifO 

des amines st^riquement empfich.6es am61ioraient extra— 
ordinairement 1 "efficience, l f efficacit6 et la capacity 
de rendement cyclique de proc£d£s de lavage de gaz 
acides dans les trois categories de proc£d6s susmentionn£s 
Dans le cas du proc6d6 de lavage de gaz acides contenant 
du C0 2 & la • •potasse chaude ,? activ^e h l f aide d v une 
amine st6riquement empdchSe, conforms k I 9 invention 
d^crite dans le brevet des Btats-Unis d'Amfirique N° 
4 112 050, le proc6d£ peut fonctionner avec une capacity 
de rendement cyclique notablement sup&rieure & celle que 
l^n rencontre lorsque de la di^thanolamine ou de la 



1 ,6-hexanediamine constitue l»activateur du type amine 
utilise dans un procede similaire. On east l*hypothese 
que l'accroissement de la capacity cyclique observee 
avec les amines steriquement empSchees est du a l r ins- 
tability de leurs carbamates. A cet egard, les amines 
steriquement empactaees sont semblables aux amines ter- 
tiaires. Le3 amines tertiaires ne sont pas utilisees 
a l'echelle lndustrielle pour le lavage de gaz acides 
contenant de 1' anhydride carbonique, en ralson de leur 
faibles vitesses d* absorption et de desorption. 

Les N-alkyl alkylene diamines sont avantageusement 
utilisees comma activateuxs du type amine steriquement 
empSchees dans le procede a la • 'potasse cnaude » • . Una 
amine steriquement empfichee . preferee utilisee a titre 
d»actlvateur au cours de la mise en oeuvre du procedtf 
a la •potasse chaude»»est la N-cyclohexyl-1 ,3-propane 
diamine. Cette amine, en presence d»un amino acide 
est suffisamflent soluble dans l'eau dans des conditions 
d' absorption et de desorption pour maintenir una phase 
unique et elle possede egalement una capacite d' absorption 
tres 6levee. 

Bien que la N-cyclohexyl-1,3-propane diamine s»est 
revelee dormer d* excellent s resultats a. titre d'activa- 
teur lors de la mise en oeuvre du proceaS de traitement 
a la • »potasse chaude ' » , un inconvenient de cette diamine 
dans les procedes ou elle a ete utilisee. reside dans le 
fait qu'elle engendre un produit du type uree cyclique 
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lorsque le gaz traits aclde est riche en C0 2 et contlent 
«5galement de l f H 2 S. L f uree cycliquo a un effet nuisible 
sur les vitessea d f enlevement du CO £ et doit 6tre enlev£e 
ou s£par£e et rempXac£e par de la M-cyclohexyl-1 ,3-propane 
diamine fralche. La Vitesse & laquelle 11 faut regarnir 
1 •installation en amine emp§ch6e n f exerce qu'un effet 
minimal sur les caract&ristiques economlques du proctfd£; 
cependant, l'ur^e cyclique qui est form^e doit fitre 
selectivt^iaexiL y>v «5 ptti"* «5 o do pouvoir conss * v«r ic 

bonnes performances d f enlevement des gaz acldes. 

La pr^sente invention qui est d^crite dans le 
present m&no ire repr£sente un perfectionnement du pro— 
c6&6 de traitement de gaz k la • 'potasse chaude ,f activee 
h l f aide d'une amine, qui comprend 1 •utilisation d 9 une 
amine empdch£e ayant une tendance h former des ur6es 
r.vfiUmies dans des conditions riches en CCU et en pr£— 

*" 4C 

sence de H^S. La pr£sente invention a plus particulifc- 
rement pour objet un stade ou Stage de traitement oil 
l»uree cyclique peut 6tre s^lectivement s£par6e de la 
solution en circulation de fa£on k empficher toute perte 
de capacity d 1 enlevement de gaz acides. 

La pr^sente invention a plus particulierement pour 
objet un proc£d£ de lavage de gaz acides as sur ant la 
separation selective d f un prodult de reaction du type 
ur£e cyclique qui se forme & titre de sous-produit au 
cours de 1 9 enlevement des gaz acides, caract£rls6 en 
ce que : 
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(a) on met un melange de gaz acides en contact 
avec una solution aqueuse, de preference selon un 
dcoulement & contre-courant , dans une zone d •absorption, 
Xadite solution aqueuse comprenant une mati&re alcallne 
constiim^e d f un bydroxyde de mdtal alcalin ou d , un sel 
d'aloali basique chcisi dans le groupe £orm& par les 
phosphates ? borates, hydroxydes, carbonates, bicarbonate s 

J» _ ^JL ^ — - "» -» -JL. •» _ J J ■ _ . , ^ J. J 

vateur pour ledit sel basique comprenant au moins une 
amine st^riquement empdchSe repondant k la formule g£n£- 
rique sulvante : 

R-NH-(CH 2 ) m -NI^ 

dans laquelle R repr£sente un groupe cycloalkyle ou 
alkyle secondalre ou tertriaire comportant de 4 k 2D 
atonies de car bone et m a une valeur qui varie de 2 k 5, 
& des presslons et k des temperatures £lev£es au point 
qu'un produit de degradation du type ur£e cycllque repon- 
dant k la t ormule g€n£rlque sulvante : 




dans laquelle R represents un groupe cycloalkyle ou 
alkyle secondalre ou tertiaire comport ant de 4 k 20 
a-tomes de car bone et m a une valeur qui varie de O h 3 9 
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se forme eteque l»on parvienne a une charge de 7,48 a 
74,8 dm 3 de gaz acidespar litre de solution aqueuse; 

(b) on fait passer la solution aqueuse rich© en 
gaz acldasproduite au cours de l*etape (a) dano una 
zdne de regeneration fonctionnant k des temperatures 
qui varient de 93 a 121*C et & das pressiona manome- 
triques qui varient de 0,07 a 1,05 kg/cm 2 , ou elle est 
mise en contact, de preference en ecoulement a contre- 
courant, avec de la vapeur d»eau de facon a la debar- 
rasser des impuretes du type gaz acides; 

(c) on refroidit une partie de la solution qpauvrie 
quittant ladlte zone de regeneration Jusqu»& dea tem- 
peratures variant de 49°C a 82*0, de telle maniere que 
le produit de degradation du type uree cyclique acide 
aoit selectivenent precipite de ladlte solution tspauvrie; 

(d) on fait passer ladlte solution appauvrie conte- 
nant ledit produit de degradation du type uree cyclique 
precipltS precite dans une zone de separation de facon 

a separer au mollis une partie dudit produit de degra- 
dation du type uree cyclique de ladlte solution appauvrie 

Selon une forme de realisation preferee du procede 
suivant 1» Invention, ce dernier conprend les etapes sup- 
plementaires caracterisees en ce que : 

(e) on survellle 1 » accumulation dudit produit de 
degradation dans ladlte zone de separation, de pre- 
ference, a l'alde d»un milieu filtrant, Jusqu'a ce que 
la chute de pression a travers ledit milieu filtrant 



atteigne environ 1 ,75 kg/cm , moment auquel ledit £ litre 
est mis bars service etremplac6 par un f litre propre ; 

(£) on nettoie le t litre mis hors service , par lavage 
avec de l v eau chaude ayant uae temperature pr6£6r6e de 
93 k 116°C. 

Le produit de degradation se forme princlpalement 
dans des conditions riches et s'accumule gr adue 1 le me nt 
dans la solution entralnant une chute des capacltes 
d'enlfevement des gaz acides de la solution en circula- 
tion* Lorsqu f il se produit line accumulation, 11 devlent 
nlcessalre. d f £vacuer le produit de degradation du type 
uree cyclique de manifere k conserver la Vitesse d» enleve- 
ment des gaz acides £lev£e h la solution d v amine emp6ch£e. 
Ceci s'erfectue, conforoement au proced€ sulvant la pre- 
sente invention, en r^alisant un courant de derivation 
a parxir de ia solution appauvrie que I *on refroioi 
jusqu'i une temperature prefdree de 54 h 71 °C et que 
1 •on fait ensulte passer sur un lit de carbons ou un 
milieu *lltrani # On a constate que la matifere du type 
uree cyclique poss^dait des proprietes de solubilite 
non encore egaiees h ce dour, lorsqt^elle etait presente 
dans la solution en circulation contenant K^C0 3 . KHCO, , 
KHS, 1 9 amine sterlquement empSchee et un ^mi^ acide. 
On a constate que l f uree cyclique qui poss&de certaines 
proprietes physiques semblables St celles de 3 ' amin e 
empdchee, se separalent select! vement de manl&re ixiat- 
tendue de la solution lorsqu'elle etait reafroidie & 
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partir de 93 °C Jusqu*i une temperature d f environ 71 & 
54°C» Aucun dee autres constituents ne sort de la 
solution dans ces conditions. Si la solution est re- 
froidie en-dessous de 57 P C, la quantity d'urSe cyclique 
qui sort de la solution est considerable et tend & pro- 
voker le colmatage de 1 1 £quipement . Aussi longtemps 
que la temperature est maintenue au-dessus de 57*C, la 
tendance au colmatage de l f 6quipement est mlnlmi see et 
la filtration peut se d^rouler efficacement. Si l f on 
refroidit la solution m§me davantage Jusqu'k 38°C et 
mo ins encore, alors ie KHC0 3 pr^cipite egalement de la 
solution et le proc<Sde ne reste plus seiecti* • L f in- 
vention decrite dans Xe present m&noire deflnit la 
region des temperatures critiques dans laquelle l'uree 
cyclique peut fitre seiectivenent precipitee et s6paree 
sans enlevement de l f un quelconque des autres noabreux 
cosxposants presents dans la solution* 

Les cooposants acides qui doivent dtre enleves 
du melange gazeux par mise en oeuvne du proctfde de 
lavage sont, de preference, cholsls dans le groups 
constitue de C0 2 seul ou d'une combinaison de ce der- 
nier avec H 2 S, S0 2 , CS 2 , HOT, COS et les derives oxy- 
genes et sulfures des hydrocarbures en C-j-C^. 

La matifere alcaline comprenant les hydroxydes de 
metaux ou les sels d'alcali basiques sera choisie dans 
le groupe forme par les phosphates, borates, hydroxydes, 
carbonates, bicarbonates de metaux alcalins et leurs 
melanges* 
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La mise en contact du melange absorbant et des 
gaz acldes peut avoir lieu dans n* import© quelle tour 
de mlse en contact convenable . Au cours de proc£d£s 
de ce genre* le melange gazeux dont les gaz acldes 
dolvent fitre enlevds, peut 6tre mis en contact Intlme 
avec la solution absorbante en utilisant un dispositif 
de r£glage approprie, comme une tour garnle, par exemple 
de bagues en matiere c£ramlque ou de plateaux criblants 
ou de plateaux k cloches de barbotage, ou un rdacteur k 
barbotage. Dans un mode pr6dH6r6 de mise en oeuvre du 
proc£d£ suivant Invention, l^tape d* absorption est 
r£alls£e en introduisant le melange gazeux k la base 
de la tour, tandis que l'on em&ne la solution absorbante 
appauvrie par le sommet de cette dernl&re . Le melange 
gazeux, en grande partle d£barrass£ des gaz acldes, 
Emerge par le sommet de la tour. De pr^f France, la tem- 
perature de la solution absorbante au cours de 1' 6 tape 
d 9 absorption varie entre environ 66 et environ 132°C. 
et, plus avantageusesent encore, entre environ 66 et 
environ 121 *C. Les pressions peuvent verier entre de 
trba large s limites, des pressions acceptables variant, 
au manoafetre, entre 0,35 et 140 kg/cm • Dans le d&- 
sorbeur, les pressions manom£triques varient entre en- 
viron 0,07 et 1,05 kg/cm'. 

Le proc&L6 conforms k la pr£sente invention sera 
mieux compris en se r£f£rant k la description ddtaillle 
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qui suit, faiteen reference a, la figure annexe 
dans laquelle: 

la figure repr^sente un schema de f onctlonnement 
d»une forme de realisation flu proc£d6 suivan-t l f in- 
vention. 

En se r£f£rant 3l present plus particuliferement St 
la figure , on voit que le gaz acide est iirtroduit 
par la conduite 1 dans la colonne d f absorption 2 ou 
11 entre en contact avec la solution de la phase aqueuse 
introduite par la conduite 22. La solution de lavage 
se trouve & une temperature d» environ 93 °C et possdde 
une concentration en amine d* environ 1 k 10 % en polds, 
de preference 3 A S % en poids. Au fur et & mesure de 
la descente du llqulde absorbant dans la colonne d v ab- 
sorption, les impure t£s gazeuses acldes sont absorbdes. 

La solution absorbante, enrichle en impuret6s 
gazeuses acides, sort de la colonne d» absorption 2 pour 
p£n£trer dans la conduite 3 qui entraine la solution 
enrlchie & tr avers l^changeur de chaleur 4 dans la 
conduite 5. La conduite 5 fait passer la solution 
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snrichie dans le r£g&nerateur 6 ok lea gaz sant sipar^s 
de la solution et sortent en 1:6 te par la conduite 11. 
La solution appauvrie torm6e dans la colonne de r£g£h6- 
ration passe au fond de la colonne 6 et sort par la 
conduite 7 qui entralne la solution appauvrie vers le 
rebouilleur 8 ok elle est portee k 1» Ebullition par la 
vapeur d'eau entrant par la conduite 9» lea vapeurs 
acides penetrant par la conduite 10 dans le r6g&a6rateur 
6. La solution appauvrie (sensiblement d6barrass6e 
d 'acides) sort du rebouilleur 8 par la conduite 12. La 
conduite 12 amfene la solution appauvrie k passer par la 
poxnpe 13 et de cette pompe darts la conduite 14. La 
conduite 14 fait passer la solution appauvrie dans 
l'£changeur de chaleur 4 et uae certaine partle de la 
solution est da vantage refroidie dans l^changeur de 
chaleur 19 par de l'eau entrant par la conduite 18 pour 
arriver & des temperatures fluctuant de 82 k 49°C, de 
pr&f£rence de 71 k 54 °C, plus avantageusement encore, 
de 66 & 57°C, afln de sSlectivement pr^cipiter le pro- 
duit de degradation du type urde cyclique, tout en 
conservant tous lea autre a composants en solution* La 
solution contenant les solldes du type ur£e cyclique 
est amende k passer dans la conduite 15 d'oit elle par- 
vlent k l'Sl&aent filtrant 16. Le produit de degrada- 
tion du type ur£e cyclique s'accumule sur le t litre et 
est par consequent select ivement s6par6 de la solution 



appauvrie. Lorsque 1 » accumulation f inal e de la mati&re 
insoluble sur le filtre provoque une chute de presaion 
de, par exemple, environ 1 t 75 kg/cm 2 9 on met en service 
un f litre secondaire 17 afin de permetrtre la poursuite 
de la mise en oeuvre du proc£d£ au cours du nettoyage 
du f litre mis hors service. 

La solution appauvrie sort du filtre 16 par la 
conduite 23 et vient se Joindre k tine certains partie 
de l f autre solution appauvrie dans la conduits 21 qui 
n»a pas 6t6 refroidie par l^changeur 19. Ces deux 
courants se combinent et p&xfetrent dans l»absorbeur & 
sa partie supSrieure. Le gaz purifie sort de l 1 absor- 
ber ? p«r la conduite 24. On fait passer de l»eau 
chaude qui se trouve k une temperature d f environ 110°C 
par la conduite 20 dans l'£L£ment filtrant 16 afin d» en- 
lever l'urSe cyclique par lavage du £ litre et de per- 
metrtre sa r&itilisation effective. 

Les examples qui suivent illustrent la pr£sente 
invention sans pour autant limiter cette derai&re. 



On a pr6par6 une solution de traitement qui pos- 
s6dalt la composition sulvante : 30 % en polds de KgCO^ 
(avec 10 % sous forme de KHOT^), 6,0 % en polds de 
cyclohexyl-1 ,3-propanediamine, 6 f 1 % en polds d'acide 
pip£colonlque , 56,2 % en poida d'eau et 1 ,7 % en polds 
d'ur£e cyclique, c'est-i-dire la 1-cyclohexyl-hexahydro- 
2-pyrimidinone telle que d^crlte dans la demande de 
brevet des Btats-Unis d'AmSrique N a 930 922 dSposSe 
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le 2 aoCtt 1978 dont la description est incorporee au 
present memolre a titre de reference. La solution a 
93 »C environ etait presente sous forme d'une phase 
liquid© unique. On a eneulte refroidi cette solution 
jusqu'a 150=C et on l'a fait passer sur un element 
flltrant qui etait un Element enveloppe de coton pos- 
sedant un calibre nominal de 100 u. La teneur en uree 
cyclique diminua ainsi de 1 ,7 96 en poids Jusqu'a. mo ins 
de 1,0 36 en poids. La Vitesse de filtration etait de 
0,5 «pm et le calibre du f litre etait un cylindre d»un 
diametre de 7,62 cm, d'une hauteur de 10,16 cm et d»une 
ouverture interne d'un diametre d* environ 2,54 cm. On 
a analyse le gateau de filtration et on a constate" qu'il 
6tait constitue d'uree cyclique pure et qu»aucun autre 
composant de la solution n' etait present. Cet exemple 
montre que l'uree cyclique peut etre selectivement 
separee par mise en oeuvre de ce proceed. II n»est 
pas necessaire de totalement enlever toute l'uree 
cyclique, mais d'etre Juste capable d'en maintenir la 
concentration a un niveau nominalement faible, memo si 
elle est constamment produite au cours du procede. 

BCBMPLB 2 

On a refroidi la solution de traitement des gaz 
decrite a l'exemple 1, dusqu'a 54«C, temperature a la- 
quelle considerablement plus d'uree cyclique sortit 
de la solution. Le fonctionnement du procede dans ces 
conditions a cependant entralne un etat quelque peu 



non fonctionnel en raison de la tendance au colmatage 
du precipite resultant. Dans le systfeme d'£coulement 
dans laquel le courant est continuellement Slltre, una 
telle tendance au colmatage des condultes comma observe* 
ci-dessus, rend le syst&me quelque peu inoperable . Par 
consequent, ce test a Indlqufi que pour cette solution, 
le relroidissement Jusqu'Si tine temperature lnf€rieure 
k 54 °C entralnait ui probl&me de fonctioxuiement indesirable, 
Les solides qui furent filtr£s au cours de cet essai 
<5 talent de nouveau de 1'urSe cyclique pure sans qu'aucun 
autre des composants de la solution y *ut present. 

EXEMPLE 3 

On a prepare une autre solution de traitement de 
gaz qui etait similaire a celle dScrlte & 1» example 1, 
ma is qui contenait environ 30 Jo de K^CG^ , pi-eSwiB sous 
forme de KHCO^. Dans cette solution, le refroidissement 
de 93 C C environ Jusqu f 2i environ 66 °C provoqua de nouveau 
la precipitation selective de I'uree cyclique de la 
solution. Lorsque la solution fut davantage refroidie 
jusqu f k quelque peu en-dessous de 38°C, on constata que 
le procedS n^tait plus seiectif, en ce sens qu f outre 
la precipitation de 1 •uree cyclique, le KHCOj precipita 
£galement. Cet essai indique au surplus la gamme des 
temperatures critiques dans laquelle I'uree cyclique 
precipite seiectivement . Si la temperature descend 
en-dessous d f environ 38°C, le procede n r est plus 
select if • On a constate que le gateau de filtration 
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contenait des quantity substantielles do KHCO3 au couro 
de cot essai. 

BXKMPLE 4 

On a pr6par6 une autre solution de tralteaont de 
gaz qui possedalt une composition sissils.irc & celle 
indiquSe k !• example 1 f sauf que la teneur on ur6e 
cycllque Itait de 1 ,4 % en poids. On a refroidi cette 
solution Jusqu'S 64,44°C et on l»a filtree en utlXlsant 
l'agencement filtrant tel que d«5crit k l f example 1, 
mais avec un 6l6ment de 5 \i plutOt qu'avec 1' element 
de 100 |u On a r6alis€ l'essai k 0,5 gpm et on a ana- 
lyse le gSteau de filtration recueiXli pour constater 
qu^l 6tait constitute d'urSe cycllque pure. Au cours 
de ce test, on a affectum l*essai jusqu'i ce que la 
chut* de pression k travers l'Sldment; attelgnlt environ 
1 ,75 kg/cm 2 . 

K3CBMPLB 5 

Aprbs l^achfevement de 1'essal dgcrit a l f example 4, 
le t litre manifesta une chute de presslon de 1,75 kg/cm 
en ralson de la presence du gateau d r ur£e cycllque sur 
l f filament filtrant. On a lav6 ce gateau avec de l'eau 
k 77°C et on a proced6 & un second cycle, la dur£e de 
ce nouvel essal n f atteignant qufenvlron 25 % de la durSe 
de I'essal Initial. Ceci a indiquS que le lavage avec 
de l'eau k 75°C ne constzituait pas un proc£d£ de net- 
tpyage efficace. On a lav6 le t litre avec de l'eau & 



/<=> 



110»C et on a enauite proc£d£ & un nouveau cycle. Lena 
co cas, la dur£e du cycle Stait Squivalente h celle du 
cycle initial sur le £ litre Arais. On a proc&W k trois 
cycles complete suppldoentaire a au coura deaquele on a 
lav* le gfiteau de filtration avec de l'eau & 110°C en- 
viron aprfes qu'une chute de preaslon de 1,75 kg/cm 2 s* 
jpftt manifesto* au cours de l f accumulation du gftteau 
d'urSe cycllque. Hans chaque cas, la quantity d'urfe 
cycllque enlevge 6tait la m6me que celle enlev£e avec 
un nouveau £ litre. Cea test sont lea tSmoins d'une 
technique de lavage eMicace au cours de laquelle le 
caract&re critique de la temperature de l'eau est 
clalrement d6montr£» 

RBVBTOICATTONS 
1. Froc£d£ de lavage de gaz acldes pour !• enleve- 
ment select Jjf d»un produit de reaction du type ur<5e 
cycllque qui ae forme k tltre de sous-prodult de l f Eli- 
mination des gaz acides, caractSrisS en ce que : 

a. on met en contact un m£Lange de gaz acldes avec 
une solution aqueuse dans une zone d • absorption, ladite so- 
lution aquaise comprenant un hjrdroxyde de m£tal ou un sel 
d'alcali basique , cholsi dans le groupe £orm£ par lea 
phosphates , borates, hydroxydes, carbonates, bicarbonate* 
de m£taux alcallns et leurs melanges et un actlvateur 
pour ledit sel basique comprenant au mo ins une amine 
sterlquement empechiSe r^pondant h la formula glnlrlque 
suiyante : 



R-NH-(CH 2 ) m -NH 2 



dans laqueUe R repr^sente un group© cycloalkyle ou 
alkyle secondaire ou tertiaire poss£dant do 4 & 20 
atones de carbone et m a una valour qui varie da 2 k 
5 f k des temperatures et des presslons eievees, taXles 
qu f il se forma un produit do reaction du type cycllque 
r^pondant & la formula suivante : 



do carbone etna une valour qui varie de O i 3 f 

b„ on fait passer la solution aqueuso rich© on gaz 
acldee dans une zone de regeneration oft olio est mlse 
en contact avec de la vapour d'eau do fa$on k la dtf- 
barrasser des impure t^s gazeuses acides qu'elle contiont 

c. on refroidl une partie de la solution appauvrle 
quittant la zone de regeneration preclteo Jusqu f 4 use 
temperature qui fluctue d 9 environ 82 °C k environ 49 °C 
do man! fere a aeiectivement precipiter I'ure© cycllque 
de ladlte solution appauvrle 
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dans laquelle R represent© un groupo cycloalkyle ou 
alKyie secondaire ou tertiaire pooaodaut 4 a 20 atOiwa 



d. on fait passer ladite solution appauvrie conte- 
nant ladite ur£e cyclique precipitee, dans une zone de 
separation pour separer au moins une fraction de l»ur6e 
cyclique de ladite solution appauvrie* 

2. Procede suivant la revendication 1 f caracterise 
en ce que 1» amine steriquement errpficb^e pr^cit^e est 
une N-alkyl-alkylfene diamine. 

3. Proc6d£ suivant la revendication 2, caracterise 
en ce que J.adfte solution appauvrie quittant la zone 

de regeneration precit^e est refroidle Jusqu f 2i une 
temperature qui fluctue de 54°C environ & 71°C environ* 

4. Procdde suivant la revendication 3, caracterise 
en ce que ladite amine th£oriquement empSchee est la 
cyclohexyl-1 ,3-propane diamine . 

5. Procede suivant la revendication 4, caracterise 
en ce que ladite solution appauvrie qui sort de ladite 
zone de regeneration est refroidie Jusqu'St une tempe- 
rature qui varie d r environ 57 °C & environ 66 °C. 

6. Procede suivant la revendication 5» caracterise 
en ce que ladite ur6e cyclique est separee en faisant 
passer la solution appauvrie precitee k travera des 
milieux de separation coigprenant des filtres poreux ou 
des lits de carbone active 

7. Procede suivant la revendication 5, caracterise 
en ce que 1 'accumulation de ladite ur£e cyclique sur 
ledit Xiltre est surveill^e Jusqu f 2i ce que la chute de 



pression b. travers le f litre precite etteigne environ 
1,75 kg/cm 2 , moment auquel le t litre en question eat 
mis hora service et est remplace par un second t litre. 
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